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(54) Mikroporézni elektroda pro elektromigracni procesy s odstraiiovanim plyn-

nych produkti elektrolyzy a zpiisob jeji viroby

Vyndlez se tyka mikroporézni elektrody s hydro-
fobni vrstvou pro elektromigracni procesy s odstra-
nénim plynnych produktd elektrolyzy a zpisobu
jeji pfipravy. .

Podstatou vyndlezu je mikroporézni elektroda
s hydrofobni vrstvou pro elektromigracni procesy .
s odstrafiovanim plynnych produkti elektrolyzy
s nejméné jednou hydrofilni vrstvou, elektricky
vodivou vytvofenou z praskovych kovil vybranych
ze skupiny platinovych kovii, stfibra, niklu, jejich
slitin a smé&si anebo praskového grafitu. Podstatou
vynédlezu je dale zpusob piipravy mikroporézni
elektrody, spofivajici v tom, Ze se hydrofilni |
a hydrofobni vrstva na sebe v surovém stavu navali,
nadeZ se vyZihaji pti teplot& 310 az 340 °C, vyluhuji
v rozpoustédle a vysufi. Mikroporézni elektroda

- podle vyndlezu je urena pro piivod proudu do |
elektromigra¢nich zafizeni. ‘
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‘Vynélez se tykd mikroporézni elektrody pro

elektromigraéni procesy s odstrafiovanim plynnych

produktii elektrolyzy, sloZené z porézni hydrofobni

a nejméné jedné porézni hydrofilni elektricky

vodivé vrstvy a zplisobu jeji vyroby.

Dosud zndm4 zafizeni na provadéni elektrofore- ‘

'zy v elektrolytech obecného. sloZeni pouZivaji
kompaktni kovové nebo grafitové elektrody.
U t&chto elektrod dochdzi p¥i vy$§im napéti nez je
vyluovaci napéti ionizovanych sloZek elektrolytu
k vylu¥ovéni t&chto sloZek na povrchu elektrod,

odkud se pak dostdvaji do elektrolytu. SloZky, :

vyloudené .ve form& plynovych bublin jednak

zmenguji aktivni plochu elektrody pfenéaSejici elek-
tricky proud, jednak se uvoliuji do elektrolytu,

kde zpﬁsobuj1 nehomogenity elektrického pole
a sniZeni efektivni vodivosti elektrolytu. Tyto
efekty se vyrazn& projevuji u vertikdlné orientova-
nych elektromigraénich komor a u elektromigrac-
nich komor pracujicich v podminkéch beztiZe.

K odstran&ni bublin plynt se uZivad bud cirkulace -

elektrolytu v uspofdddni umoZiiujicim gravitatni
dnik bublin do otevieného . prostoru -nebo pfi
pouZiti v beztiZzném stavu nuceného prichodu

elektrolytu obsahujiciho bubliny pfes hydrofobni

jednovrstvé membrany. Nevyhodou téchto zafize-
ni je nutnost odstrafiovat pfimési plyni z elektroly-
th v pfidavném zatizeni, pfipadné v uspofddani
s vynucenou orientaci vii¢i gravitaénimu poli a sou-
&asné zde vznika riziko gravitaéniho dniku zbylych
bublin do elektromigraéni komory.

Mikroporézni elektroda podle vyndlezu zamezu-

je tniku elektrolytu ze zafizeni a souasné se:
vyluduje jakdkoliv moZnost vnikéni plynu do elek-

trolytu. Hydrofilni vrstva s hydrofilnimi a hydro-
fobnimi pézy umoZituje styk elektrolytu s kovovy-
mi &4sticemi, rozvadéjicimi elektricky proud do
elektrolytu, kde pisobi deionizaci iontl generova-
ného plynu a odvddi molekuly do hydrofobni
vrstvy. Hydrofobni vrstva zajiStuje vystup z elek-
trodového prostoru, zabrafiuje Gniku elektrolytu
a elektricky izoluje vidi okoli elektrody.

Tyto nevyhody jsou odstranény mikroporézni
- elektrodou pro elektromigra¢ni procesy s odstra-

tiovanim produktd elektrolyzy podle vynélezu,
jehoZ podstata spo&ivd v tom, Ze mikroporézni |

elektroda je tvofena porézni hydrofobni vrstvou
a nejméné jednou porézni hydrofilni vrstvou elek-
tricky vodivou, vyrobenou z praskovych kovi
vybrangch ze skupiny platinovych kovil nebo niklu,
stfibra, grafitu & jejich kombinaci.

Mikroporézni elektroda se pfipravuje zpiisobem |
podle vynélezu, jehoZ podstata spoiva vtom, Ze se |

10 % aZ 50 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu
ve vodni suspenzi s &4sticemi 10~7 a% 10~° m roz-
ptyli do etanolové suspenze 90 % aZ 50 % hmot-
nostnich pragkovych kovit vybranych ze skupiny
platinovych kovi, niklu, stfibra, grafitu nebo jejich
smé&si, nadeZ se tato suspenze pievede do nepoldr-
niho organického rozpaustédla napfiklad benzinu,
benzenu a jeho homologli s metylovym, etylovym
nebo propylovym radikdlem_ napfiklad toluenu,

. vysusi a navédli na shodnym zplisobem vyrobeny

xylenu nebo do jejich smési v poméru 1% aZ .
100 %, vznikl4 kase se vyvali nebo vytladi na pldt,
ziskd se tak hydrofilni vrstva elektrody, kterd se

plat hydrofobni vrstvy elektrody ze smési 10 % aZ

- 50 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu ve vodni
| suspenzi s &dsticemi 107 a210"°ma 90 % a% 50 %
. hmotnostnich plnidla, vybraného z anorganickych
. nebo organickych ve vodé rozpustnych soli alkalic-

kych kovil nebo vépniku napfiklad chloridd, sira-

ng, fosfqreénanﬁ, octany, $tavelani nebo prasko-
" vyich kovii, naptiklad Zeleza, niklu, médi, zinku,

hliniku, ho¥éiku a jejich smési v poméru 1 % aZ
100 % v etanolové suspenzi, pfevedeni kaSovité
smési do nepolarniho rozpoustédla napfiklad ben- -
zinu, toluenu, xylenu, jejtho vyvéleni a vysuSeni.
Surové elektroda sestavend z obou vysusenych
na sebe navilenych platd hydrofilni a hydrofobni
vrstvy se vythd pii teploté 327°C az 360 °C
a odstrani se plnidla z hydrofobni &isti elektrody ,
a sice u kovii rozpouiténim ve zfedéné kyselingé |
chlorovodikové, sirové, dusiéné o koncentraci 1 %
aZ 30 % nebo v hydroxydech alkalickych kovii se
stejnou koncentraci (byl-li plnidlem hlinik nebo |
hoi¢ik), ve vodé rozpustné sole a zbytky kyselin '
nebo hydroxydi se opakovanym vyvéfenim nebo !
vymé&enim elektrody ve vodé& sni¥i na koncentraci | |
maximéln& 1072 kg na 1 kg vyluhu a elektroda se |
vysusi pfi teploté maximéalné do 250 °C. |
Na ptiloZzeném vykrese je zndzornéno konkrétni .
provedeni mikroporézni elektrody podle vynélezu, |
sloZené ze tfi vrstev. Mikroporézni elektroda je
tvofena dvéma hydrofilnimi vrstvami 1 a 2 a jed-

| nou vrstvou hydrofobni 3, které jsou navzdjem

spojeny chemicky inertni a elektricky nevodivou |
slozkou, v tomto pfipadé polytetrafluoretylenem, .
umoziiujici priichod plynu ve sméru od hydrofilni

]vrstvy k vrstvé hydrofobni a ddle do okolniho |

| prostfedi s tlakem p,. Nekovova hydrofobni vrstva
|3 zamezuje uniku elektrolytu s tlakem p, ze

' nimu prostfedi. Hydrofilni vrstva zdokonaluje tuto
_elektrodu tim, Ze zcela vyluduje jakoukoliv moZ-.

zafizeni, pfitemZ k iplnému odstranéni plynu je
zapotfebi minimdlni pFetlak elektrolytu viiti okol-

1
nost uniku plynu do elektrolytu. |
Vyie popsany vynilez je ddle dokumentovén na |

- ptikladech provedeni, ani¥ by se tim jakkoliv '

Y
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Pﬁkl' ad 1
. ‘Ptiprava hydrofilni vrstvy.
40 % hmotnostnich 60 % vodni suspenze poly- |

| tetrafluoretylenu s rozmérem &4stic 1077 a% 10~ |
'm se rozptylilo v 60 % hmotnostnich etanolové |

suspenze platinového pragku, ziskaného redukci
hydrazinem z roztoku chlorplatiitanu sodného, ,
nadeZ se tato suspenze prevedla do toluenu a vznik-
14 kase se vyvdlela na plét, ktery se vysu§1l pfi \
teplot& 95 °C, !
Pfiprava hydrofobni vrstvy. :
50 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu o veli- |
kosti &4stic jako p¥i pFipravé hydrofilni vrstvy se l



smichd s 50 % hmotnostnimi etanolové suspenze |
chloridu sodného, nacez se tato suspenze pievede '

do technického benzinu a z této kase se vyvali plat

o tloustce 0,2 mm a vysusi.
Vyroba elektrody

Takto ziskané vrstvy se za sucha na sebe nalisuji ‘

. a vyzihaji se pfi teplot& 330 °C a plnidlo (chlorid
"sodny) se vyluhuje ve vafici vod& 5x po 20

minutich. Takto pfipravena a vysuSend elektroda
byla pouZita pro pfivod proudu do elektromigraé-

niho zafizeni.

Priklad 2
Pfiprava hydrofilni vrstvy

50 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu s &ds-
- ticemi jako v piiklad€ 1 bylo smichdno v etanolové

suspenzi s 50 % hmotnostnimi pragkového stiibra

a vznikld suspenze byla pfevedena do xylenu. |

Z kage byl vyvilen plit o tloustce 0,15 mm, ktery
byl vysusen pfi teploté 100 °C.

Priprava hydrofobni vrstvy

20 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu ve vo-
dni suspenzi bylo smichano s 80 % hmotnostnimi
etanolové suspenze hlinikového prasku o rozméru
&astic 1077 az 10~ m a vznikld suspenze byla
pfevedena do xylenu. Z kaSe byl vylisovadn plit,
ktery byl vysusen pii teploté 100 °C.

Vyroba elektrody

Takto ziskané plity byly spolu slisovany za sucha
a vyzihény pii teploté 340 °C. Ziskany mezipro-
dukt byl louZen v 30 % roztoku hydroxydu sodné-

ho a po pétindsobném promyti horkou vodou

vysusen a pouZit jako elektroda pro pfivod proudu
pro elektroforézu.

Priklad 3

Pfiprava hydrofilni vrstvy

Hydrofilni vrstva byla pnpravena stejné Jai(o
u pfikladu 1 av8ak s tim rozdilem, Ze bylo pouZito
40 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu a smilési
30 % hmotnostnich praskového grafitu s 30 %
hmotnostnimi pragkového niklu.

Pfiprava hydrofobni vrstvy

Byl pouZit stejny zpiisob jako u piikladu 1.

Vyroba elektrody . :

Po slisovdni obou vrstev a jejich tepelném

zpracovani pfi 350 °C bylo provedeno vyluhovini -

plnidla vafici vodou. Elektroda byla po vysuseni
pfipravena k pouZiti.

Priklad 4
K pfipravé hydrofilni vrstvy bylo pouZito stejné-
ho zpiisobu- jako v pfikladu 2 s tim rozdilem, Ze
. bylo stfibro nahrazeno grafitem. Pro piipravu
~hydrofobni vrstvy byl pouZit postup z p¥ikladu 2,

rovnéZ tepelné zpracovani elektrody a vyluhovém K
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roztokem hydroxydu sodného a vodou bylo
shodné. .

Piiklad §

Pro piipravu hydrofilni vrstvy byl pouzit postup
z piikladu 3. Pro pfipravu hydrofobni vrstvy bylo
pouZito 30 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu
o velikosti &astic 1077 az 10~° m a jako plnidla
70 % hmotnostnich §tavelanu sodného. Pro vyro-
bu elektrody byl zachovin postup jako v piikladu
3.

Piiklad 6

. Ptiprava hydrofilni vrstvy

30 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu bylo
-smichino se 70 % hmotnostnimi praskové smési
- platina iridium o sloZeni 90 % hmotnostnich plati-
iny a 10 % hmotnostnich iridia. Etanolov4 suspen-
I ze {'smési byla pfevedena do benzenu, z kaSe
- vyvalen plat o tloustce 0,2 mm a vysusen.

Pfiprava hydrofobni vrstvy

20 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu ve vo-
dnf suspenzi bylo smichano s 80 % hmotnostnimi
etanolové suspenze praskového niklu a smés byla
pfevedena do xylenu. Z kage byl vyvilen ptisluiny
plit elektrody a vysusen.

Vyroba elektrody

Obé vrstvy byly za sucha na sebe navdleny,
vyZihény pfi teploté€ 350 °C a po zchladnuti vyluho-
vany 15 % (hmotnostnich) roztokem kyseliny

! chlorovodikové, promyty pé&tkrat horkou vodou
a vysuSeny.

Podle uvedenych piikiadi ziskané elektrody
byly umistény rovnobé&Zné v elektromigraénim
prostoru tak, Ze hydrofilni vrstvy byly orientovany
smérem k sob& navzijem a byly v kontaktu
s elektrolytem Elektrody lze v elektromigraénim
zafizeni umistit napf. tak, Ze jedna z elektrod
vytvafi dno elektromigraéniho prostoru a druhi
jeho viko, tj. pracuje se ve vertikalnim uspofadani
gelové preparativni nebo analytické gelové elek-
troforézy, pfipadné€ gradientové tenkovrstvé bez-
nosi¢ové elektroforézy nebo izoelektrické frakcio-
nace v gradientu hustoty. Elektrody mohou byt
umistény také horizontilné nebo symetricky viidi
gravitatnimu poli, tj. v kontinudlni priitokové
elektroforéze, izotachoforéze, pifipadné izoelek-
trické fokusaci bez nosice.

* Stejnym postupem jako jsou pfipravovany dvou-
vrstvé elektrody je mozZno pfipravit i elektrody
. vicevrstvé, u nichZ kaZdd z vrstev miiZe mit svou
- specifickou funkci. Napf. tfeti vrstva miZe mit
: vyrazné hydrofilni vlastnosti, takZe zcela zabraiiuje
' ne?adoucimu Gniku plynu do prostoru elektro-

lytu.

PREDMET VYNALEZU

1. Mlkroporezm elektroda pro elektromxgracm
- procesy s odstrafiovanim plynnych produkti elek-
trolyzy, vyznatend tim, %e se sklddi z porézni

5Tyafdfobni polytetrafluoretylenové vrstvy a ne-
| jmén¢ jedné porézni hydrofilni, elektricky vodivé
’ vrstvy vytvofené z pra§kovych kovii vybranych ze
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| skupiny platinovjch kovdi, nebo niklu, stfibra,
' grafitu nebo jejich kombinaci v rozmezi 1 % aZ
' 100 % hmotnostnich, vdzanych polytetrafluorety-
: lenem.

| 2. Zpiisob vyroby mikroporézni elektrody po-
"dle bodu 1 vyznaleny tim, e 10 % aZ 50 %
- hmotnostnich polytetrafluoretylenu ve vodni sus- '

' penzi s &sticemi velikosti 1077 aZ 10~° m rozptyle-
'nymi v etanolové suspenzi 90 % az 50 % hmot-
nostnich pragkovych kovii naptiklad platiny, niklu,
stfbra, se pfevede do nepoldriho organického
rozpoustédla vybraného ze skupiny parafinickych
kapalngch uhlovodiké napfiklad benzinli nebo
_ benzenu a jeho homologi s methylovym, ethylo-
- v§m nebo propylovym radikilem napiiklad tolien,
xyleny, nebo jejich smési v poméru z rozmezi 'i %
" a% 100 %, vznikld kase se vyvéli nebo vytlalg na
_plét takto vyrobené hydrofilni vrstvy elektr dy,
vysusi a navili se na shodnym zpiisobem vyro Iny
plat hydrofobni vrstvy elektrody ze smési 10 % az
50 % hmotnostnich polytetrafluoretylenu ve vodni
suspenzi s &sticemi 1077 a% 107> m a z 90 % a¥

50 % hmotnostnich pinidla, vybraného z anorga-

nickych nebo organickych ve vod& rozpustnych soli

. alkalickych kovii nebo vipniku, napfiklad chlori-

di, sirand, fosforeénani, octand, $tavelani nebo

3 praskovych kovil napiiklad Zeleza, niklu, médi,
zinku, hoféiku, hlinfku a jejich smisi vpoméru 1 %

a% 100 % v etanolové suspenzi po pfevedeni smési
do nepolérniho organického rozpoust&dla napfik-
lad benzinu, benzenu, toluenu, xylend, jejiho
vyvileni a vysufen{.

3. Zpisob vyroby podle 1 a 2 vyznadeny tim, Ze
se surové elektroda vyZihd pfi teploté 327 °C aZ

- 360°C a odstranf se pinidla z hydrofobni &4sti
elektrody a sice u kovil rozpousténim ve zfedéné
"+ kyselin& sirové, chlorovodikové &i dusi¢né o kon-
 centraci v rozmezi 1 % aZ 30 %, nebo v hydroxy-

| dech alkalickych kovil se stejnou koncentraci, ve

- wodé rozpustné sole a zbytky kyselin nebo hydro-

* xydi se opakovanym vyvéfenim nebo vymécenim
elektrody ve vodé sni2i na koncentraci maximélné
1078 na 1 kg vyluhu a elektrodase vysusi pfi teploté
- maximélng& 250 °C.

1 vykres
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